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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Oberflachenbehandlung eines Titandioxid-Pigments, ein Tiian- 
dioxid-Pigment mit hoher Vergrauungsstabililat und hohem Deckvermogen und seine Verwendung bei der Hersiellung von Dekor- 
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Verfahren zur Oberflachenbehandlung eines Titandloxid-Pigments 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Oberflachenbehandlung eines Titandioxid-Pigments, 
ein Titandioxid-Pigment mit hoher Vergrauungsstabilitat und hohem Deckvermogen und 
5 seine Verwendung be! der Herstellung von Dekorpapier. 

Dekorpapier ist ein Bestandteil einer dekorativen Duroplastoberflache, die vorzugsweise zur 
Veredlung von Mobeloberflachen und fur Laminat-Fuliboden eingesetzt wird. Als Laminate 
werden Schichtpress-Stoffe bezeichnet, in denen beispielsweise Holz und Papier mit Harz 
10 verpresst sind. Durch die Verwendung von speziellen Kunstharzen wird eine aulierordentlich 
hohe Kratz-, Stoli-, Chemikalien- und Hitzebestandigkeit der Laminate erreicht 

Die VenA/endung von Spezialpapieren (Dekorpapieren) enmoglicht die Herstellung 
dekorativer Oberflachen, wobei das Dekorpapier nicht nur als Deckpapier fur unattraktive 
15 Holzwerkstoffoberflachen, sondem auch als Trager fur das Kunstharz dient 

2u den Anforderungen, die an ein Dekorpapier gestellt werden, gehoren u.a. Deckverm5gen 
(Opazitat), Lichtechtheit (Vergrauungsstabilitat), Farbechtheit, Nassfestigkeit, 
Impragnierbarkeit und Bedruckbarkeit. 

20 Um die erforderliche Opazitat des Dekorpapiers zu erzielen, ist ein Pigment auf Basis 

Titandioxid prinzipiell hervorragend geeignet Bei der Papierherstellung wird in der Regel ein 
Titandioxid-Pigment bzw. eine Titandioxid-Pigment-Suspension mit einer Faser-Suspension 
vermengt. Die Wechselwirkungen der einzelnen Komponenten (Fasern, Pigment, Wasser) 
untereinander tragen zur Papierblattbildung bei und bestimmen die Retention des Pigments. 

25 Unter Retention versteht man das Ruckhaltevermogen aller anorganischen Stoffe im Papier 
bei der Herstellung. 

Neben den Einsatzstoffen Pigment und Fasern kommen inn allgemeinen auch Hllfs- und 
Zusatzstoffe zum Einsatz. Diese konnen die Wechselwirkungsmechanismen zwischen 
Fasern, Pigment und Wasser beeinflussen. 

30 

Fur die Anwendung im Dekorpapier existieren eine Reihe von Titandioxid-Pigmenten. Neben 
den wichtigsten Eigenschaften wie Retention und Opazitat (Deckvermogen) spielt die 
Vergrauungsstabilitat eine entscheidende Rolle. 

35 Es ist bekannt, dass Titandioxid photochemisch aktiv ist. Ein mit Titandioxid pigmentiertes 
Dekorpapier weist unter Einwirkung von UV-Strahlung in Gegenwart von Feuchte eine 
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zunehmende Vergrauung auf. Zur Vermeidung dieses Problems werden die Pigmente mit 
unterschiediichen Stoffen oberflachenbehandelt, beispielsweise mit AI2O3 aquat. und einem 
farblosen Metallphosphat (US 3 926 660), mit Zinkphosphat (US 5 114 486), mit 
Cerphosphat und Aluminiumphosphat (GB 2 042 573) Oder nur mit Alumlniumphosphat (EP 
5 0 753 546 A2). In der DE 15 92 873 wird ein Verfahren zur Verbesserung der Pigment- 
Lichtbestandigkelt beschrieben, bei dem im Anschluss an die Beschichtung mit 
Magnesiumsilikat eine Gluhung bei 600 ^'C stattfindet. 

Ein TiOz-Pigment mit verbesserten Retentionseigenschaften, dessen Kern mit 
aufeinanderfolgenden Schichten von Aluminiumoxidphosphat, Aluminiumoxid und 
10 Magnesiumoxid (Iberzogen ist, wird in der EP 0 713 904 B1 vorgestellt. 

Beim Einsatz von Pigmenten aus diesen Verfahren in Laminaten geht allerdings eine 
Verbesserung in der Opazitat einher mit einer Verschlechterung in der Vergrauungsstabilitat. 

Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfahren anzugeben, mit denn Pigmente mit hohem 
15 Deckvermogen und gleichzeitig hoher Vergrauungsstabilitat fur den Einsatz in 
Dekorpapieren hergestellt werden konnen. 

Die Aufgabe wird dergestalt gelost, dass ein Trtandioxid-Pigment einer 
Oberflachenbehandlung unterzogen wird, die durch folgende Verfahrensschritte 
20 gekennzeichnet ist: 

a) Herstellen einer wassrigen Suspension von Titandioxid-Grundkorper, 

b) Zugabe einer Phosphorverbindung, 

c) Zugabe einer Titanverbindung, 

d) Zugabe einer Aluminiumverbindung, 

25 e) Einstellen des pH-Werts der Suspension auf einen pH-Wert von 8 bis 10 bevorzugt 8.5 
bis 9,5 

f) Zugabe einer Magnesiumverbindung. 

g) Stabilisieren des pH-Werts der Suspension im Bereich von 8 bis 10 bevorzugt 8,5 bis 9,5, 

h) Abtrennen des TiOa-Pigments durch Filtration, anschlieliendes Waschen, Trocknen und 
30 Mahlen des Pigments. 

Weitere vorteilhafte Verfahrensvarianten sind in den Unteranspruchen beschrieben. 

Gegenstand der Erfindung ist also ein Verfahren zur Oberflachenbehandlung von 
Titandioxid-Pigmenten, das zu Pigmenten mit hohem Deckvermogen und hoher Retention 
35 und gleichzeitig hoher Vergrauungsstabilitat fuhrt, des weiteren ein Pigment mit diesen 
Eigenschaften und die Venwendung dieses Pigments bei der Dekorpapieriierstellung. 
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Es hat sich uberraschend gezeigt, dass durch die Zugabe einer Titan verbindung wSiirend 
der anorganischen Oberflachenbehandlung des Pigments mit Phosphor- und 
Aluminiumverbindungen sowohl eine hohe Opazitat als auch eine sehr gute 
Vergrauungsstabilitat erreicht werden konnen. 

Die Oberflachenbehandlung geht aus von einem TiOz-Grundkorper, vorzugsweise hergestellt 
nach dem Chloridprozess. UnterTi02-Grundk6rper versteht man das noch nicht 
nachbehandelte TiOa-Rohpigment Der Grundkorper kann zunachst gemahien werden, 
beispielsweise in einem Nassmahiverfahren. Vorzugsweise wird bei der Nassmahlung ein 
Dispergiermittel zugegeben. Mit dem gemahlenen Grundkorper wird eine wassrige 
Suspension hergestellt. Diese Suspension kann basisch Oder sauer eingestellt sein, 
bevorzugt wird von einer basischen Suspension ausgegangen mit einem pH-Wert von 9 bis 
1 1 . Das Verfahren wird bei einer Temperatur von unter 70 X durchgefQhrt, bevorzugt bei 55 
bis 65 ''C. 

Zu der Suspension wird eine Phosphorverbindung gegeben in einer Menge von 0,4 bis 6,0 
Gew.-%, bevorzugt 1,0 bis 4,0 Gew.-% gerechnet als P2O5 bezogen auf Ti02-Gnjndkorper. 
Besonders gute Ergebnisse werden mit PaOs-Gehalten von 1 ,6 bis 2,8 Gew.-% bezogen auf 
Grundkorper enreicht Geeignete Phosphorverbindungen sind vorzugsweise anorganische 
Phosphorverbindungen wie Alkaliphosphate, Ammoniumphosphat, Polyphosphate, 
Phosphorsaure oder gegebenenfalls Mischungen dieser Verbindungen. Es sind aber auch 
andere anorganische Phosphorverbindungen einsetzbar. 

Des welteren wird eine Titanverbindung zugegeben, z. B. Titanylsulfat, Titanyichlorid oder 
eine andere hydrolisierbare Titanverbindung oder Mischungen dieser Verbindungen. Die 
zugegebene Menge der Titanverbindung betragt 0,1 bis 3,0 Gew.-% bevorzugt 0,1 bis 1,5 
Gew.-% und insbesondere 0,1 bis 1,0 Gew.-% gerechnet als Ti02 bezogen auf TiOa- 
Grundkorper in der Suspension. 

Nachfolgend wird eine Aluminiumverbindung sauren oder basischen Charakters in die 
Suspension gegeben. Besonders geeignet als saure Aluminiumverbindung ist 
Aluminiumsulfat, dies ist jedoch nicht als Einschrankung zu verstehen. Als alkalische 
Aluminiumverbindungen kommen Natriumaluminat, alkalisches Aluminiumchlorid, alkalisches 
Aluminiumnitrat oder andere alkalische Aluminiumsalze oder Mischungen dieser 
Verbindungen in Frage. 

Oblicherweise wird man nach jeder Zugabe die Suspension etwa 30 min ruhren. um eine 
Homogenisierung zu erreichen. Es ist jedoch auch moglich, die Titanverbindung und die 
Aluminiumverbindung gleichzeitig zuzugeben. 
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Eine besondere Ausfuhrung des Verfahrens besteht darin, dass parallel zur 
Aiuminiumverbindung eine Saure oder Lauge oder eine zweite Aluminiumverbindung 
zugegeben wird. urn den pH-Wert konstant im Bereich von 2 bis 10 bevorzugt im Bereich 
von 4 bis 9 und insbesondere im Bereich von 6 bis 8 zu halten. Bei einer besonders 
5 vorteilhaften Verfahrensvariante wird der pH-Wert durch die austarierte parallele Zugabe von 
Natriumaluminat und HCI gesteuert. Eine andere Verfahrensweise besteht darin, den pH- 
Wert durch eine gesteuerte Zugabe von Alunniniumsulfat und Natrlunnalunninat konstant zu 
halten. 

Nachfolgend wird die Suspension auf einen pH-Wert von 8 bis 10 vorzugsweise 8,5 bis 9.5 
10 eingestellt. Die Einstellung des pH-Werts nimmt der Fachmann in ubiicher Art mit Hilfe 

entsprechender saurer oder alkalischer Verbindungen vor. Als Alkalien kommen dabei 

beispielsweise alkalische Aluminiumsalze wie Natriumaluminat, alkalisches 

Aluminiumchlorid, alkalisches Aluminiumnitrat oder Laugen wie Natronlauge oder Ammoniak 

Oder eine Kombination dieser Alkalien zum Einsatz. 
15 Die Gesamtmenge an Aluminium in der Suspension, eingetragen durch die verschiedenen 

Aluminiumverbindungen betragt 2,0 bis 7.5 Gew.-% bevorzugt 3,5 bis 7.5 Gew,-% gerechnet 

als AI2O3 bezogen auf Ti02-Grundk6rper. 

AnschlieRend wird 0,1 bis 1 Gew.-% bevorzugt 0,2 bis 0,5 Gew.-% einer 
Magnesiumverbindung gerechnet als MgO bezogen auf TiOa-Grundkorper zugegeben. Als 
20 Magnesiumverbindung eignen sich wasserlosliche Magnesiumsalze wie Magnesiumsulfat, 
Magnesiumchlorid und andere Magnesiumsalze sowie Mischungen dieser Verbindungen. 
Der pH-Wert soil bei 8 bis 10 bevorzugt bei 8,5 bis 9,5 gehalten werden, falls erforderlich mit 
Hilfe geeigneter alkalischer Medien. 

Im Anschluss wird das nachbehandelte TiOa-Pigment durch Filtration von der Suspension 
25 abgetrennt und der entstandene Filterkuchen gewaschen. 

Zur weiteren Verbesserung der Vergrauungsstabilitat kann das Pigment zusatzlich mit Nitrat 
behandelt werden in einer Konzentration von bis 1,0 Gew.-% NO3 im fertigen Pigment. 

Daruberhinaus kann der End-pH-Wert des fertigen Pigments durch Zugabe einer geeigneten 
30 Substanz bzw. einer Mischung von geeigneten Substanzen eingestellt werden. Die 

Steuenjng des pH-Werts erfolgt tiber den Saurecharakter und uber die eingesetzte Menge 
der Substanz. Grundsatzlich geeignet sind Verbindungen. die die optischen 
Pigmenteigenschaften nicht beeintrachtigen, die temperaturstabil sind in Hinblick auf die 
abschliefiende Pigmenttrocknung bzw. Mahlung und die entweder der Filterpaste, im 
35 Trockner oder bei der Dampfmahlung zugegeben werden konnen. Beispielsweise kommen 
Sauren wie Schwefelsaure, Salpetersaure oder Salzsaure oder auch Zitronensaure in Frage 
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Oder saure Saize wie saure Chloride, Sulfate oder dergleichen, die die angegebenen 
Bedingungen erfulien. 

Insbesondere bieten sich Nitratverbindungen an. Bei der Verwendung von Natriunnnitrat liegt 
der End-pH-Wert des Pigments bei uber 9. Elne pH-Erniedrigung kann durch die 
5 Verwendung von sauren Nitratverbindungen oder eine Kombination von sauren und nicht- 
sauren Nitratverbindungen, beispielsweise: Aluminiumnitrat, Gemisch aus Aluminiumnitrat 
und Natriumnitrat, Gemisch aus Aluminiumnitrat und Salpetersaure usw. erreicht werden. 
Beispielsweise fuhrt die Zugabe von 0,4 Gew.-% Aluminiumnitrat gerechnet als NO3 in die 
Filterpaste zu einer Absenkung des End-pH-Werts auf etwa 8. 

10 

Abschllefiend erfolgt die Trocknung und Mahlung des Pigments. 

Das nach diesem Verfahren hergestellte Pigment zeigt gegenuber den Vergleichspigmenten 
im Laminat verbessertes Deckvermogen und verbesserte Vergrauungsstabilitat sowie gute 
15 Retention und ist fur den Einsatz im Dekorpapier hervorragend geeignet. 

Seispiele: 

Im folgenden ist die Erfindung beispielhaft beschrieben. Sofern nicht anders angegeben, 
beziehen sich die Mengenangaben auf Grundkorper TiOz in der Suspension. 

20 

Beispiel 1 

Eine Suspension von Titandioxid aus dem Chloridprozess wird nach Sandmahlung mit einer 
TiOa-Konzentration von 400 g/l bei 60 **C mit NaOH auf einen pH-Wert von 10 eingestellt 
Unter Ruhren werden der Suspension 2,4 Gew.-% P2O5 als Dinatriumhydrogenphosphat- 

25 Losung zugefugt. Die Zugabezeit betragt 60 Minuten. Anschlieliend werden nach einer 

Ruhrzeit von 30 Minuten 0,2 Gew.-% TiOa in Form von Titanylsulfat-Losung zugegeben. Es 
folgt eine weitere Ruhrzeit von 30 Minuten. Der Suspension wird im nachsten Schritt 
innerhalb von 30 Minuten 2,7 Gew.-% AI2O3 als saure Aluminumsulfat-Losung zugemischt. 
Die saure Suspension wird nach einer Ruhrzeit von 30 Minuten mit Hilfe einer alkalischen 

30 Natriumaluminat-Losung in der Menge von 3,7 Gew.-% gerechnet als AI2O3 auf einen pH- 
Wert von 9,0 eingestellt. Die Zugabezeit betragt 40 Minuten. im Anschluss an eine Ruhrzeit 
von 30 Minuten erfolgt die Zugabe von 0,5 Gew.-% MgO als Magnesiumsulfat-Losung. Die 
Suspension wird nach 30 Minuten Ruhrzeit mit NaOH auf einen pH-Wert von 9 eingestellt. 
Die nachbehandelte Ti02-Suspension wird nach einer weiteren Ruhrzeit von zwei Stunden 

35 filtriert und gewaschen. Die gewaschene Filterpaste wird nach Zugabe von 0,25 Gew.-% NO3 
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als NaNOa bezogen auf Ti02-Pigment in einem Spruhtrockner getrocknet und anschlieBend 
dampfgemahlen. 

Vergleichsbeispiel 1 

5 Das Pigment wird in vergleichbarer Weise wie unter Beispiel 1 besclirieben hergestellt, 
aufier dass Titanylsulfat und Magnesiumsulfat nicht Bestandteile der Nachbehandiung sind. 
Der sandgemainlenen TiOa-Suspension (400g/l TiOs), die eine Temperatur von 60**C und 
einen pH-Wert von 10 aufweist, wird unter Ruhren 2,4 Gew.-% P2O5 als 
Dinatriumhydrogenpliospliat-Losung zugefugt Der Suspension werden inn nachsten Schritt 

10 3,0 Gew.-% AI2O3 als saure Aluminumsulfat-Losung zugemisclit. Die saure Suspension wird 
mit Hilfe einer alkalischen Natriumaluminat-Losung in einer Menge von 3,4 Gew.-% 
gerechnet als AI2O3 auf einen pH-Wert von 7,2 eingestellt. Die weitere Aufarbeitung 
(FHtrieren, Waschen, Nitratbehandlung. Trocknen, Mahlen) entspricht Beispiel 1. 

15 Vergleichsbeispiel 2 

Das Pigment wird in vergleichbarer Weise wie unter Beispiel 1 beschrieben hergestellt, 
aufier dass Titanylsulfat nicht Bestandteii der Nachbehandiung ist. 
Der sandgemahlenen TiOz-Suspension {400g/l TiOz). die eine Temperatur von 60°C und 
einen pH-Wert von 10 aufweist, wird unter Ruhren 2,4 Gew.-% P2O5 als 

20 Dinatriumhydrogenphosphat-Losung zugefugt. Der Suspension werden im nachsten Schritt 
2,6 Gew.-% AI2O3 als saure Aluminiumsulfat-Losung zugemischt. Die saure Suspension wird 
mit Hilfe einer alkalischen Natriumaluminat-Losung in der Menge von 3,0 Gew.-% gerechnet 
als AI2O3 auf einen pH-Wert von 9,2 eingestellt. Im Anschluss erfolgt die Zugabe von 0.5 
Gew.-% MgO als Magnesiumsulfat-Losung. Mit NaOH wird ein pH-Wert von 9 eingestellt. 

25 Die weitere Aufarbeitung entspricht Beispiel 1 und Vergleichsbeispiel 1 . 

Testmethoden 

Die auf diese Weise hergestellten Titandioxid-Pigmente wurden in Dekorpapier auf Basis 
Meiaminharz eingearbeitet und anschliefiend hinsichtlich ihrer optischen Eigenschaften und 
30 Vergrauungsresistenz in verpressten Laminaten untersucht. Dazu wurde das zu prufende 
Titandioxid-Pigment in Zellulose eingearbeitet und Blatter mit einem Blattgewicht von etwa 
100 g/m^ und einem TiOg-Massenanteil von etwa 40 % hergestellt. 

a) Laminatherstellung (LabormaHstab) 
35 Es wird eine 36,5 %ige wassrige Pigmentsuspension aus 146 g Titandioxid-Pigment und 254 
Leitungswasser hergestellt Fur die Testung werden 30 g Zellstoff (ofentrocken) zugrunde 
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gelegt. Die entsprechende Menge Pigmentsuspension wird an die Retention und den 
gewunschten Aschegehalt, hier40 % + 1, bzw. das Flachengewicht, hier 100 g/m^ + 1, 
angepasst. Die Vorgefiensweise und die eingesetzten Hilfsstoffe sind dem Fachmann 
bel<annt. 

5 Aschegelialt (Titandioxid-Gehait) eines Blattes sowie Retention des Pigments werden 
anschlieliend bestimnnt. Zur Bestimmung des Aschegehalts wird eine definierte 
Gewiclntsmenge des hergestellten Papiers mit einem Schnellverascher bei 900 '^C verascfit. 
Ober die Auswaage des Ruckstands ist der IVIassenanteil an Ti02 (entspricht dem 
Asciiegehalt) zu bereclinen. 

10 Unter Retention versteht man das Ruckhaltevermogen aller anorganisciien Stoffe im 

Papierblatt auf dem Sieb der Papiermaschine. Die sogenannte One-Pass-Retention gibt den 
prozentuaien Anteil an, der beim einmaligen Beschickungsvorgang der Papiermaschine 
zuruckgehalten wird. Der prozentuale Anteil der Asche bezogen auf den Massenanteil des 
eingesetzten Pigments am Gesamtfeststoff der Suspension ergibt die Retention. 

15 Die weitere Verarbeitung des Papiers umfasst die Impragnierung und Verpressung zu 
Laminaten. Das zu beharzende Blatt wird in eine Harzlosung eingetaucht und fQr 25 
Sekunden im Umiufttrockenschrank bei 130 °C vorkondensiert. Entsprechend erfolgt eine 
zweite Impragnierung, wobei die Verweilzeit im Trockenschrank 110 Sekunden betragt Das 
Blatt hat eine Restfeuchte von 4 bis 6 Gew.-%. Die kondensierten Blatter werden mit 

20 Phenolharz getrankten Kempapieren, weiflem und schwarzem Underlay-Papier zu 
Presspaketen zusammengelegt. 

Bei dem Versuch bestand der Laminataufbau aus 9 Schichten: Papier, Papier, Kempapier, 
Kernpapier, Gegenzug aus schwarzem Underlay, Kempapier, Kempapier, schwarz/weifies 
Underlay, Papier. 

25 Das Pressen der Pakete erfolgt mit Hilfe einer Wickert Laminat-Presse Typ 2742 bei einer 
Temperatur von 140 ''C und einem Druck von 90 bar fur eine Presszeit von 300 Sekunden. 

b) Testung 

Die Messung der optischen Eigenschaften und der Vergrauungsstabilitat der Laminate 
30 erfolgte mit handelsublichen Geraten (Spektralphotometer, Xenotestgerat). 

Zur Beurteilung der optischen Eigenschaften von Schichtpress-Stoffen werden die Farbwerte 
(CIELAB L*, -a*, -b*) nach DIN 6174 mit Hilfe des ELREPHO® 3300-Farbmessgerats uber 
weiliem und schwarzem Underlay bestimmt. Die Opazitat ist ein Mali fur die 
Lichtdurchlassigkeit oder Transmission des Papiers. Als Mali der Opazitat der Laminate 
35 wurden folgende Grofien gewahit: CIELAB L*schwarz, die HeIHgkeit der Laminate gemessen 
uber schwarzem Underlay-Papier, und der Opazitatswert L [%] = Ygchwaiz/Vweiii x 100, enmittelt 
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aus dem Y-Wert gemessen uber schwarzem Unterlay-Papier (Yschwarz) und dem Y-Wert iiber 
weifiem Underlay-Papier (Yweia). 

Die Werte werden mit einem Spektralphotometer (ELREPHO® 3300) gemessen. 

Zur Beurteilung derVergrauungsstabilitat (Lichtechtheit) der Titandioxid-Pigmente bzw. der 

5 Titandioxid-Pigmentmischungen werden die entsprechenden Laminatmuster in einem 

XENOTEST® 150S belichtet Fur die Beurteilung wird die Seite des Laminats, auf derzwei 
Papiere miteinander verpresst werden, gemessen. Es werden die Farbwerte CIELAB L*, a* 
und b* nach DIN 6174 vor und nach einer Dauer von 96 Stunden Belichtung im XENOTEST® 
150S gemessen. Die Lichtquelle ist eine Xenon-Bogen-Lampe. Die Temperatur im 

10 Innenraum des Gerates liegt bei 23 + 3 **C. die relative Feuchte bei 65 + 5 %. Die Proben 

werden im „Wendelaur belicfitet. Als Mali fur die Vergrauungsstabilitat werden sowohl AL* = 
L%orher - L^acher als auch AE* = ((AL*)^ + (Aa*^ + iAb*rf^ angegeben 

Testerqebnisse: 

15 Die Testergebnisse fur die mit dem erfindungsgemaHen Beispiel-Pigment und mit den 
Vergleichsbeispiel-Pigmenten 1 und 2 hergestellten Laminate sind in der Tabelle 
zusammengefasst. Alle drei Beispieie bzw. Vergleichsbeispiele sind auf gleiche 
Aschegehalte eingestellt 

Es zeigt sich, dass das mit dem erfindungsgemalien Pigment hergestellte Laminat (Beispiel 
20 1) sich sowohl durch hofie Opazitat (L*schwaiz und L) als auch durch hohe 

Vergrauungsstabilitat (AL* und AE*) auszeichnet. Die mit den beiden Vergleichspigmenten 1 
und 2 hergestellten Laminate fallen dagegen entweder bei der Opazitat (Vergleichsbeispiel 
1 ) Oder bei der Vergrauungsstabilitat (Vergleichsbeispiel 2) signifikant ab. Auch die Retention 
konnte bei dem mit dem erfindungsgemaden Pigment hergestellten Papier gegenuber 
25 Vergleichsbeispiel 2 verbessert werden. 
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patentansprQche 



1 . Verfahren zur Oberflachenbehandlung eines Titandioxid-Pigments gekennzeichnet 
dureh folgende Schritte: 

a) Herstellen einer wassrigen Suspension von Titandioxid-Goindkorper, 

b) Zugabe einer Phosphorverbindung, 

c) Zugabe einer Titanverbindung, 

d) Zugabe einer Aluminiumverbindung, 

e) Einstellen des pH-Werts der Suspension auf einen Wert von 8 bis 10 bevorzugt 
8,5 bis 9,5, 

f) Zugabe einer Magnesiumverbindung, 

g) Stabilisieren des pH-Werts der Suspension im Bereicli von 8 bis10 bevorzugt 8,5 
bis 9,5, 

h) Abtrennen des Ti02-Pigments durch Filtration, anschlieliendes Waschen, 
Trocknen und Mahlen des Pigments 

2. Verfahren nach Anspruch 1 dadurcin gekennzeichnet, dass 

die zugegebene Phosphorverbindung eine anorganische Phosphorverbindung ist 

3- Verfahren nach Anspruch 2 dadurch gekennzeichnet, dass 

die anorganische Phosphorverbindung ausgewahit ist aus der Gruppe bestehend aus 
Alkaliphosphaten, Ammoniumphosphaten, Polyphosphaten, Phosphorsaure und 
gegebenenfalls Mischungen dieser Verbindungen. 

4. Verfahren nach einem Oder mehreren der Anspruche 1 bis 3 dadurch 
gekennzeichnet, dass 

die Menge der zugegebenen Phosphorverbindung 0,4 bis 6,0 Gew.-% bevorzugt 1,0 
bis 4,0 Gew.-% und insbesondere 1 .6 bis 2,8 Gew.-% betragt gerechnet als P2O5 
bezogen auf TiOa-Grundkorper in der Suspension. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass 

die zugegebene Titanverbindung ausgewahit ist aus der Gruppe bestehend aus 
Titanylsulfat, Titanylchiorid und anderen hydrolisierbaren Titanverbindungen sowie 
Mischungen dieser Verbindungen. 
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6. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 5 dadurch gekennzeichnet, dass 

die Menge der zugegebenen Titanverbindung 0,1 bis 3,0 Gew.% bevorzugt 0,1 bis 
1,5 Gew.-% und insbesondere 0,1 bis 1,0 Gew.-% betragt gerechnet als Ti02 
bezogen auf Ti02-Grundk6rper in der Suspension. 

5 

7. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass 

die zugegebene Aluminiumverbindung entweder alkalischen oder sauren Charakter 
hat. 



10 8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 7 dadurch 

gekennzeichnet, dass 

wahrend der Zugabe der Aluminiumverbindung der pH-Wert durch gleichzeitige 
Zugabe einer Saure oder Lauge konstant gehalten wird, wobei der pH-Wert im 
Bereich von 2 bis 10 liegt, bevorzugt im Bereich von 4 bis 9 und insbesondere im 
15 Bereich von 6 bis 8. 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 7 dadurch 
gekennzeichnet, dass 

bei Verfahrensschritt d) eine saure Aluminiumverbindung zugegeben wird und die 
20 Einstellung des pH-Werts gemali Verfahrensschritt e) mit Hilfe einer alkalischen 

Aluminiumverbindung oder einer Kombination von einer alkalischen 
Aluminiumverbindung und einer Lauge erfolgt. 

10. Verfahren nach Anspruch 7 und/oder Anspruch 9 dadurch gekennzeichnet, dass 
25 die alkalische Aluminiumverbindung ausgewahit ist aus der Gruppe bestehend aus 

Natriumaluminat, alkalischem Aluminiumchlorid, alkalischem Aluminiumnitrat und 
anderen alkalischen Aluminiumsalzen sowie Mischungen dieser Verbindungen. 



1 1 . Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 , 7, 8, 9 und 10 dadurch 
30 gekennzeichnet. dass 

die Gesamtmenge der zugegebenen Aluminiumverbindungen 2,0 bis 7,5 Gew.-% 
bevorzugt 3,5 bis 7,5 Gew.-% betragt gerechnet als AI2O3 bezogen auf TiOa- 
Grundkorper. 
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12. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass 

die zugegebene Magnesiumverbindung ausgewahit ist aus der Gruppe bestehend 
aus wasserloslichen Magnesiumsalzen wie Magnesiumsulfat, Magnesiumchlorid und 
anderen wasserloslichen Magnesiumsalzen sowie Mischungen dieser Verbindungen. 

13. Verfahren nach Anspruch 1 oder 12 dadurch gekennzeichnet, dass 

die Menge der zugebenen Magnesiunnverbindung 0,1 bis 1,0 Gew.-% bevorzugt 0^2 
bis 0,5 Gew,-% betragt gerechnet als MgO bezogen auf TiOa-Grundkarper in der 
Suspension. 

14. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 13 dadurch 
gekennzeichnet, dass 

das Pigment zur Beeinflussung des End-pH-Werts mit einer Substanz oder einer 
Mischung von Substanzen behandelt wird, wobei der End-pH-Wert uber den 
Saurecharakter und uber die eingesetzte Menge der Verbindungen eingestellt wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 14 dadurch gekennzeichnet, dass 

die eingesetzten Substanzen Nitratverbindungen insbesondere Alunniniunnnitrat sind. 

16. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 15 dadurch 
gekennzeichnet, dass 

das fertige, mit Nitrat behandelte Pigment bis zu 1 ,0 Gew.-% NO3 enthalt 

1 7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 16 dadurch 
gekennzeichnet, dass 

der Titandioxid-Grundkorper zunachst gemahlen wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 17 dadurch gekennzeichnet, dass 

der Titandioxid-Grundkorper nass gemahlen wird und bei der Mahlung 
gegebenenfalls ein Dispergiermittel zugesetzt wird. 

19. Oberflachenbehandeltes Titandioxid-Pigment erhaltlich nach dem Verfahren gemali 
einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 1 8. 

20. Verwendung des oberflachenbehandelten Titandioxid-Pigments nach Anspruch 19 
bei der Hersteilung von Dekorpapier. 
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